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Прикладная физика и материаловедение

Розглянуто вплив умов вирощування кре-
меневих основ на утворення на їх поверхні 
эпитаксиального шару. Виключення освіти 
на поверхні кременевих основ епитаксиаль-
ного шару пропонується шляхом проведен-
ня процесу плавки в газовому середовищі при 
тиску вище атмосферного

Ключові слова: полікристалічний крем-
ній, епитаксиальний шар, напруга, газове 
середовище, індуктор

Рассмотрено влияние условий выращи-
вания кремниевых основ на образование 
на их поверхности эпитаксиального слоя. 
Исключение образования на поверхности 
кремниевых основ эпитаксиальной пленки 
предлагается путем проведения процесса 
плавки в газовой среде при давлении выше 
атмосферного

Ключевые слова: поликристаллический 
кремний, эпитаксиальная пленка, напряже-
ние, газовая среда, индуктор

Influence of terms of growing of silicic bases 
is considered on education on their surface of 
epitaksiya layer. The exception of education on 
the surface of silicic bases of epitaksiya layer 
is offered by conducting of process of melting 
in a gas environment at pressure higher atmo-
spheric

Keywords: рolikristallicheskiy silicon, epi-
taksiya layer, tension, gas environment, indu-
ctor
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Введение

Для полупроводниковой промышленности, как 
полупроводниковой электроники, так и солнечной 
электроэнергетики, кремний является основным ма-
териалом. Кремний полупроводникового качества 
производят по технологии, предусматривающей 
переработку кварцитов с получением техническо-
го (металлургического) кремния, его хлорирование, 
очистку хлоридов кремния, водородное восстановле-
ние хлоридов с получением поликристаллического 
кремния полупроводниковой чистоты, последующее 
выращивание монокристаллов, резку их на пласти-
ны и изготовление приборов различного назначения 
(рис. 1).

В настоящее время основную долю поликристал-
лического кремния электронного и солнечного ка-
чества, получаемого в мировой промышленности 
(80…90%), производят методом водородного восста-
новления трихлорсилана, а (10…20)% кремния - из 

тетрахлорсилана и моносилана. Увеличивается доля 
кремния солнечного качества, который производят 
из технического кремния с использованием специ-
альных методов очистки, (рис. 2)

Технология кипящего слоя (FBR - Fluidized Bed 
Reactor Technologi) или процесс получения в кипя-
щем слое гранул из трихлосилсна (Fluidized Bed TCS 
Process for Granular) имеет ряд преимуществ в сравне-
нии с Сименс-технологией в части удельного расхода 
электроэнергии и длительности процесса.

Технология технического кремния солнечного ка-
чества (UMG-Si SoG – Upgraded metallurgical-grade 
silicon Solar-grade) в настоящее время интенсивно ис-
следуется и разрабатываются промышленные вари-
анты производства дешевого поликристаллического 
кремния. Исследования предусматривают различные 
методы рафинирования технического кремния: ваку-
умный, газовый, электронно-лучевой, плазменный, а 
также специальные приемы рафинирования в процес-
се карботермического восстановления кварцитов.
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Рис. 2. Соотношение технологий производства 
поликристаллического кремния

К разряду других технологий, которые разрабаты-
ваются для получения поликристаллического крем-
ния, относятся такие:

– VLD-процесс (Vapo-to-Liquid Deposition)-процесс 
– парожидкостный процесс осаждения кремния из 
смеси трихлорсилана и водорода ведется на жид-
ком слое кремния, что позволяет увеличить скорость 
осаждения в 10 и более раз. Получаемый кремний 
уступает в качестве кремнию, производимому по Си-
менс-технологии, но вполне пригоден для солнечной 
энергетики;

– FSR-процесс (Free-Space Reactor – реактор со 
свободным объемом). Процесс включает в себя синтез 
трихлорсилана гидрохлорированием, очистку трих-
лорсилана от примесей, синтез моносилана (SiH4) 
диспропорционированием на катализаторе, очитку 
моносилана и его разложение в реакторе со свободным 
объемом. Особенностью схемы является попутное 
производство аэросила и органосиланов. Осаждения 

кремниевого порошка 
проводят непрерывно с 
высокой степенью из-
влечения.

Этил-процесс – в 
этом случае использу-
ют натрий-алюминий-
гидрид в полиэфирной 
жидкой среде (димети-
ловый эфир или диг-
мин) и тетрафторид 
кремния. Процесс идет 
по реакции

SiF NaAlH

SiH NaF AlF
4 4

4 3

+ →
→ + +

Продуктом реак-
ции является моноси-
лан, не содержащий те-
трафторида кремния, и 
который направляют в 
реактор кипящего слоя 
(FSR-процесс) для по-
лучения гранулиро-
ванного поликристал-
лического кремния.

Процесс Шумахера 
– разложение трибром-
силана (SiHBr3) с обра-

зованием моносилана, который направляют в реактор 
кипящего слоя (FSR-процесс) для получения гранули-
рованного поликристаллического кремния. 

Наиболее распространен и хорошо отработан метод 
производства поликристаллического кремния с ис-
пользованием «Сименс-технологии», которая исполь-
зуются уже более 50 лет.

Согласно данным [2, 3], объем производства поли-
кристаллического кремния имеет существенный рост 
за счет интенсивного развития солнечной электро-
энергетики. Мировое производство поликристалличе-
ского кремния в 2012 году достигнет 250 тысяч тонн, 
из которых только ∼48 тыс. т затребовано электронной 
промышленностью (рис. 3).
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Рис. 3. Мировое производство поликристаллического 
кремния: 1 – предложения производителей; 2 – спрос 

потребителей; 3 – спрос электроники
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Рис. 1. Схема переработки кремния
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Цель работы

Усовершенствоване технологии и аппаратуры для 
выращивания методом бестигельной зонной плавки 
прутков-заготовок с повышенной степенью чистоты.

Выполнение исследований и обсуждение результатов

Одним из основных подготовительных этапов про-
мышленного производства поликристаллического 
кремния по «Сименс-технологии» является получение 
кремниевых основ (прутков-подложек), используемых 
для осаждения на них кремния. Известны различные 
способы получения прутков-подложек [4-6], из кото-
рых наиболее производительным является их выра-
щивание из расплавленной с помощью высокочастот-
ного индуктора кремниевой заготовки – пьедестала 
(рис. 4) [6].

К пруткам предъявляются определенные требова-
ния по степени чистоты, уровню остаточных терми-
ческих напряжений и механической прочности. Для 
достижения высокой чистоты прутков-подложек про-
цесс выращивания проводится в вакууме.

Рис. 4. Схема группового выращивания прутков-подложек: 
1 – нижний шток; 2 – держатель исходной заготовки;

3 – исходная заготовка кремния – пьедестал;
4 – токоподвод индуктора; 5 – высокочастотный индуктор 

для создания расплава; 6 – выращиваемые прутки-
подложки; 7 – затравочный кристалл; 8 – держатель 

затравочных кристаллов; 9 – верхний шток; 10 – зона 
расплава; 11 – короткозамкнутый виток

Высокочастотный индуктор для создания расплава 
выполнен в виде плоской многовитковой индукцион-
ной катушки с последовательно соединенными витка-
ми. Формообразование при выращивании кристаллов 
в таком устройстве основано на использовании для 
этой цели силового воздействия электромагнитного 
поля на расплав. В результате взаимодействия маг-
нитной составляющей поля индуктора с током, индук-
тированным в расплаве, возникает внешнее давление 

поля на расплав, что позволяет жидкости принять ту 
или иную форму, зависящую от формы индуктора. 
При использовании индуктора в форме меандра с 
кольцевыми петлями электродинамическое воздей-
ствие поля приводит к формированию соответствую-
щего числа столбиков расплава практически круглого 
поперечного сечения, из которых выращиваются кри-
сталлы.

Анализ процесса выращивания показал, что в 
условиях вакуумного процесса происходит испарение 
кремния с поверхности расплава и его конденсация на 
холодных поверхностях оснастки, стенках камеры вы-
ращивания и на поверхности выращиваемых прутков-
подложек. Так как процесс производится в вакууме 
при давлении ~0,0980665 Па (1⋅10-5 мм рт. ст.), было 
рассмотрено поведение паров кремния в камере выра-
щивания. Длина свободного пробега атомов кремния 
при температуре плавления зависит от многих факто-
ров и может быть рассчитана по формуле [7] с учетом 
исходных свойств кремния [8]:
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где Т – температура, К; Т = 1723 К;
k – постоянная Больцмана; k = 1,3806504⋅10-23 Дж/К;
р – давление в камере выращивания, Па; р = 

0,0980665 Па;
r – атомный радиус, м; rSi = 1,33⋅10-10 м.
В результате расчета длина свободного пробега 

атомов кремния в условиях проведения процесса вы-
ращивания составляет λ = 0,761735 м. При диаметре 
камеры выращивания 600 мм, такая величина длины 
свободного пробега обеспечивает доступность для 
конденсации кремния из газовой фазы не только на 
внутренних стенках камеры и оснастки внутри каме-
ры, но и на поверхности выращиваемых прутков-под-
ложек.

Количественная оценка испарения производилась 
по результирующим зависимостям, изложенных в ра-
ботах [9, 10]:
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где J – интенсивность потока испарения, кг/(с⋅м2);
Q – количество испарившегося кремния, кг;
α – коэффициент испарения;
ре - давление пара кремния, Па;
р – давление в камере выращивания, Па;
m – атомная масса кремния, m = 44,8⋅10-24 г = 

44,8⋅10-27 кг;
k – постоянная Больцмана, k = 1,3806504⋅10-23 Дж/К;
Т – температура, К;
S – площадь испарения, м2;
τ – длительность испарения, с.
Коэффициент испарения, в соответствии с ра-

ботой [10] был принят равным 0,02. Площадь ис-
парения с поверхности расплава, расположенной 
на пьедестале и представляющей криволинейную 
поверхность под воздействием электромагнитного 
формообразования, была принята удвоенной поверх-
ности торца пьедестала диаметром 80 мм. Длитель-
ность испарения составляла примерно 60 минут, с 
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учетом времени подготовки пьедестала к выращи-
ванию, непосредственно процесса выращивания и 
окончания процесса выращивания.

Результаты расчета показали значительную ин-
тенсивность потока испарения – 1,25⋅1047 атомов 
кремния за процесс выращивания. С учетом скоро-
сти откачки вакуумной системы из камеры выращи-
вания (на уровне 500 л/с), общего количества испаря-
ющихся атомов кремния достаточно для образования 
на поверхности выращиваемых прутков-подложек 
пленки из атомов кремния толщиной от 0,5 до 1 мкм. 
Такая пленка обеспечивает интерференционную 
картину дневного света в виде цвета побежалости на 
боковой поверхности прутков-подложек.

Кроме этого в процессе выращивания возможно 
протекание реакций атомов кремния с кислородом и 
азотом остаточного воздуха в камере выращивания 
при давлении 1⋅10-5 мм рт. ст. Такие реакции приводят 
к образованию монооксида кремния (SiO) и нитри-
да кремния (Si3N4). Образование таких соединений 
создает участки темного цвета на поверхности прут-
ка-подложки и на поверхностях стенки камеры вы-
ращивания и оснастки. Наличие пленки из кремния 
или соединений кремния приводит к образованию 
на поверхности прутка-подложки дополнительных 
центров кристаллизации в процессе водородного 
восстановления хлорсиланов, что приводит к созда-
нию неоднородной структуры поликристаллическо-
го стержня кремния. Для устранения такого эффекта 
требуется вынужденная дополнительная обработка 
прутков-подложек в виде шлифовки и химического 
травления их поверхности.

С целью исключения приведенных выше эф-
фектов, было опробовано применение специальных 
экранов 12, рис. 5, для выращиваемых прутков-под-
ложек.

Рис. 5. Схема группового выращивания прутков-подложек: 
1…11 - обозначения, как на рис. 4; 12 – тепловые экраны

Экраны 12 располагаются на верхней плоскости ко-
роткозамкнутого витка 11 и обеспечивают частичное 
уменьшение образования на поверхности выращивае-
мых прутков-подложек пленки.

Дополнительно был получен эффект снижение 
остаточных температурных напряжений в выращи-

ваемых прутках-подложках. Связано это с тем, что 
применение короткозамкнутого витка повышает осе-
вой градиент температуры. Но увеличение осевого 
градиента температуры приводит к повышению тер-
мических напряжений в выращиваемых прутках-под-
ложках до величин, которые превышают допустимые, 
создавая предпосылки их разрушение в процессе во-
дородного восстановления трихлорсилана. Приняв за 
условие наибольшего влияния осевого температурно-
го градиента в прутке-подложке на величину осевых 
термонапряжений
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где (dT/dx)тв,доп – расчетное допустимое значение 
осевого перепада температуры в кремниевом прутке, 
не приводящее к разрушению кремния, К;

σдоп ≤ 70 МПа – предел прочности поликристалли-
ческого кремния на разрыв [11];

Е – модуль упругости, ГПа;
β – коэффициент температурного расширения, К-1.
Величину (dT/dx)тв определяли эксперименталь-

но с помощью стандартного переносного оптическо-
го пирометра “Промінь” с погрешностью измерения 
15 К. Измерения проводились при выращивании 
прутков с использованием короткозамкнутого вит-
ка. Результаты измерений показали, что температу-
ра поверхности по оси прутка изменяется от 1688 К 
до 870…1070 К на расстоянии 2,5 см вверх от корот-
козамкнутого витка 12. На таком расстоянии пруток 
уже начинает приобретать темно-вишневое свечение, 
характерное для диапазона температур 870…1070 К. 
Средняя величина градиента температуры при этом 
составляет 200…300 К/см. В ходе охлаждения крем-
ниевый пруток переходит из пластичного состояния 
в хрупкое. Значительный осевой перепад температу-
ры в прутке сохраняется и после перехода кремния 
из пластичного состояния в хрупкое и является 
причиной существования остаточных термических 
напряжений растяжения, которые приводят к появ-
лению трещин и механическому разрушению.

При выращивании прутка с использованием 
экрана 12 поток теплового излучения с поверхности 
прутка за счет экранирования снижается примерно 
в два раза [12] и происходит концентрация тепла в 
пределах экранированной области.

Осевой градиент температуры в прутке под экра-
ном уменьшается до средней величины 100…150 К/
см, а скорость его охлаждения заметно снижается 
за счет значительного снижения коэффициента те-
плопроводности кремния. Температура 870…1070 К 
поверхности прутка в этом случае достигается за 
пределами экрана 12 на расстоянии 2,5…3 см от его 
верхнего среза. В результате экспериментов было 
установлено, что при выращивании без применения 
дополнительного экранирования осевой перепад 
температуры (dT/dx)тв в температурном интервале 
1140…1200 К, в котором кремний находится в пла-
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стичном состоянии, составляет 200 К. При выра-
щивании с применением экрана 12 данный перепад 
температуры снижается примерно в два раза и равен 
100 К.

В выполненных расчетах массовые силы от веса 
прутков и силы поверхностного натяжения расплав-
ленной зоны из-за их пренебрежимо малых значений 
не учитывались.

Расчет (dT/dx)тв,доп показал, что тепловое экра-
нирование с помощью дополнительного экрана 12 
позволяет существенно снизить напряженность в 
выращиваемых кремниевых прутках с 70 MPa до 
40 MPa. Этот положительный эффект дает возмож-
ность использовать данные прутки-подложки в ка-
честве основ для осаждения поликристаллического 
кремния без их механического разрушения.

Важным при этом остается обеспечение качества 
поверхности выращиваемых прутков-подложек. Од-
ним из направлений, которое может быть исполь-
зовано для названной цели – проведение процесса 
выращивания прутков-подложек в газовой среде 
(например, аргоне) при давлении выше или равном 
атмосферному. В этом случае испарение зоны рас-
плава существенно уменьшается и поверхность 
прутка-подложки не будет иметь эпитаксиального 
слоя из кремния, его окислов и нитридов.

В то же время переход к процессу выращивания 
в газовой среде при использовании многовиткового 
с последовательным соединением витков индуктора 
приводит к ионизации газа и аварийности процес-
са. Согласно работе [13], напряжение на индукторе 
определяется выражением

U I w
D e

a

i

= ⋅ ⋅ ⋅
⋅ ⋅ ⋅

⋅
2

4π ρ π

∆
,

где I – ток в индукторе, А;
w – количество витков индуктора;
D – внутренний диаметр индуктора, м;
ρ – удельное электрическое сопротивление нагре-

ваемого тела, Ом⋅м;
a – ширина витка индуктора, м;
∆ – глубина проникновения тока, м.
Анализ уравнения показывает определяющее 

влияние на напряжение на индукторе количества 
витков (w) и ширины витка индуктора (а). Величина 
внутреннего диаметр индуктора в процессе плавки 
остается постоянной, вследствие заданных и по-
стоянных технологических режимов, и ее можно не 
учитывать. Если количество витков использовать 
белее одного, тогда получаем степенную зависи-
мость величины напряжения от w, что нежелательно 
при намерении снизить напряжение на индукто-
ре. Напряжение на индукторе находится в обратно 
пропорциональной (гиперболической) зависимости 
от ширины витка индуктора, и поэтому последняя 
величина оказывает существенное влияние на про-
ведение процесса плавки без аварийного исхода (без 
ионизации газа).

Выводы

Для обеспечения наименьшего осевого градиен-
та температуры и уровня остаточных термических 
напряжений в прутках-подложках целесообразно 
применение тепловых экранов над верхней пло-
скостью плавильного индуктора. Исключение об-
разования на поверхности прутка-подложки эпи-
таксиальной пленки можно достичь проведением 
процесса плавки в газовой среде при давлении выше 
атмосферного.
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1. Введение

Одной из важнейших проблем сельскохозяйствен-
ного машиностроения является повышение долговеч-
ности рабочих органов почвообрабатывающих машин. 
Недостаточная надежность сельскохозяйственных ма-
шин вызывает значительные расходы запасных частей, 
что повышает затраты на их эксплуатацию и ремонт 
[1].

Существенная роль в обеспечении ресурса почво-
обрабатывающих машин отводится разработке и при-
менению прогрессивных технологических процессов, 
позволяющих значительно улучшить качественные 
показатели восстанавливаемых лемехов.

В повышении надежности и долговечности рабо-
чих органов машин значительная роль принадлежит 
упрочняющим обработкам рабочих поверхностей от-
ветственных деталей [2].

2. Постановка проблемы

Актуальность темы обусловлена необходимостью 
повышения долговечности почвообрабатывающих ор-
ганов путем упрочняющих обработок их поверхно-
стей. К числу таких эффективных методов может быть 

отнесена технология восстановления и упрочнения 
рабочих органов почвообрабатывающих машин с ис-
пользованием виброколебаний.

В этой связи особую актуальность приобрели 
вопросы проведения исследований: по выявлению 
связей технологических параметров при вибраци-
онной обработке; изменению прочностных характе-
ристик материала деталей при их восстановлении, 
обеспечивающих необходимую надежность и долго-
вечность.

Поэтому исследования, направленные на создание 
технологии упрочнения таких деталей с использова-
нием механических колебаний, могут быть отнесены к 
числу важных и актуальных для агропромышленного 
комплекса.

3. Анализ основных исследований и публикаций по 
данной проблеме

Основная задача при восстановлении рабочих 
органов почвообрабатывающих машин заключается 
в выборе эффективной технологии, позволяющей 
восстановить не только заданные геометрические 
параметры, но и обеспечить их высокую износостой-
кость.


